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Аннотация. Метод двухкристальной рентгеновской дифрактометрии применен для контроля качества и 
совершенства монокристаллического кремния, получаемого с помощью имплантации ионов водорода 
и последующего термического отжига, который используется в ряде полупроводниковых технологий. 
Принципиальная особенность данного подхода состоит в возможности быстрого получения надежных 
экспериментальных результатов, что было подтверждено путем использования рентгеновской топогра-
фии. Представлены данные о состоянии нарушенного слоя кристаллов кремния n-типа проводимости  
(ρ = 100 Ом ⋅ см) ориентацией (111) толщиной 2 мм, имплантированных протонами с энергией Е = 200, 300 
и 100 + 200 + 300 кэВ и дозой имплантации D = 2 ⋅ 1016 см-2 и подвергнутых последующей термической об-
работке в интервале температур Т от 100 до 900 °С. С использованием метода интегральных характеристик 
установлена немонотонная зависимость интегральных характеристик нарушенного слоя, а именно: средней 
эффективной толщины Lэфф и средней относительной деформации ∆а/а от температуры отжига, с макси-
мальным уровнем искажений в области температуры ∼300 °С. Показано, что полученные данные позволили 
оценить общее состояние нарушенного слоя при термообработке.
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введение
Исследования,	 выполненные	в	последние	 го-
ды,	показали	перспективность	облучения	кремния	
легкими	ионами	 (водород,	 гелий)	 для	формиро-
вания	особых	свойств	материала,	недостижимых	
традиционными	методами	 [1—3].	Такая	обработка	
кремния	перспективна	для	развития	ряда	полу-
проводниковых	технологий	и,	в	частности,	при	из-
готовлении	p—i—n-фотодиодов	с	улучшенными	
характеристиками	 [4].	В	результате	проведенных	
ранее	 исследований	 [5—8],	 выполненных,	 в	 том	
числе,	и	авторами	работы	[9—14],	был	сделан	вывод,	
что	главные	преимущества	имплантации	протонов	
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в	 кремний	 заключаются	 в	 возможности	форми-
ровать	так	называемые	«нарушенные»	слои.	Осо-
бенностью	таких	слоев	является	существование	в	
них	большого	количества	структурных	дефектов,	
создаваемых	имплантацией	протонов	и	последую-
щей	термообработкой.	В	зависимости	от	режимов	
имплантации,	температуры	и	времени	отжига	воз-
можно	создание	областей,	насыщенных	дефектами	
различного	вида:	
-	 кластеры	радиационно-индуцированных	
точечных	дефектов	(устранимых	при	последующей	
термообработке);	
-	 совокупности	дефектов	и	микропор,	запол-
ненных	водородом,	 сохраняющихся	в	 кристалле	
после	термообработки;	
- крупные	пузыри	водорода,	приводящие	к	эро-
зии	поверхности	кристаллов,	которая	проявляется	
в	виде	отслаивания	поверхностного	слоя	на	глубине,	
примерно	соответствующей	проективному	пробегу	
имплантируемых	частиц	(в	рассматриваемом	слу-
чае	протонов).	
Наличие	каждого	из	названных	структурных	
дефектов	может	быть	использовано	в	технологиче-
ских	процессах	[1,	3,	4].
В	настоящее	время	наметились	несколько	на-
правлений	практического	использования	свойств	
нарушенных	слоев,	созданных	имплантацией	про-
тонов	и	последующей	термической	обработкой:	
- геттерирование	рекомбинационных	приме-
сей;	
- разделение	пластин	кремния	n-	и	р-типов	
проводимости,	соединенных	методом	диффузионной	
сварки	(Smart-cut-технология);	
- увеличение	адгезии	осаждаемых	на	поверх-
ность	кремниевых	пластин	пленок;	
- повышение	эффективности	фотопреобразо-
вателей.
Цель	 работы	—	исследование	 структурных	
изменений,	происходящих	в	кристаллах	кремния	
в	 результате	ионной	имплантации,	 а	 также	 вы-
явление	их	зависимости	от	последующей	термо-
обработки.	 Для	 решения	 поставленной	 задачи	
использовали	методы	двухкристальной	рентге-
новской	дифрактометрии	и	рентгеновской	 топо-
графии.	Показана	чувствительность	метода	двух-
кристальной	дифрактометрии	к	образующимся	в	
результате	имплантации	и	последующего	отжига	
дефектам	и	эффективность	его,	как	экспресс	ме-
тода	для	исследования	дефектных	структур.	Эти	
экспериментальные	данные	подтверждены	путем	
использования	рентгеновской	топографии.	Полу-
ченная	в	работе	информация	о	структуре	ионно-
имплантированных	 образцов	 дает	 возможность	
решить	вопрос	о	подборе	режимов	ионной	имплан-
тации,	а	также	температуры	постимлантационного	
отжига	с	целью	повышения	качества	и	коэффици-
ента	выхода	годных	приборов.
образцы и методы исследования
Образцы	для	исследования	предоставили	со-
трудники	московского	завода	«Сапфир».	Образцы	
представляли	собой	монокристаллический	крем-
ний	марки	БДМ-(АВ),	 который	используется,	 в	
том	числе,	для	производства	p—i—n-фотодиодов.	
Изучали	пластины	Si	n-типа	проводимости	(ρ	=	100	
Ом	⋅	см)	с	ориентацией	(111).	Были	выбраны	следую-
щие	режимы	облучения:	энергия	протонов	Е	200	и	
300	 кэВ,	доза	имплантации	D	 2	⋅	1016	 см-2.	Ряд	об-
разцов	подвергали	последовательному	облучению	
протонами	с	разными	энергиями	100	+	200	+	300	кэВ	
с	общей	дозой	имплантации	2	⋅	1016	см-2.	Облучение	
проводили	при	комнатной	температуре	на	экспери-
ментальной	установке	НИИ	ЯФ	МГУ,	созданной	на	
базе	каскадного	ускорителя	КГ-500	[15].	Плотность	
тока	 протонов	 не	 превышала	 1	мкА/см2,	 что	 не	
приводило	к	повышению	температуры	кристаллов	
>50	°С.
Как	показали	результаты	предварительных	об-
лучений,	выполненных	на	предприятии	«Сапфир»	
на	готовых	полупроводниковых	структурах,	пара-
метры	приборов	для	образцов	кремния,	подвергну-
тых	облучению	протонами,	но	не	подвергавшихся	
термообработке	не	являются	стабильными.	Ранее	
была	показана	 эффективность	 облучения	пери-
ферии	n+—p-переходов	протонами	для	 защиты	
поверхности	p—i—n-фотодиодов	и	коррекции	их	
характеристик	с	целью	достижения	минимальных	
темновых	токов	фоточувствительных	площадок	и	
охранного	кольца	[16].	Для	повышения	стабильности	
и	коррекции	электрофизических	характеристик,	
связанных	с	увеличением	влияния	нарушенного	
слоя,	изучали	поведение	нарушенных	слоев	после	
термической	обработки.	Отжиг	облученных	образ-
цов	проводили	в	вакууме	постадийно	при	темпера-
туре	от	100	до	900	°С	с	шагом	50	°С	в	течение	2	ч	на	
каждой	стадии.	Нижний	предел	времени	отжига	
обусловлен	чувствительностью	рентгенодифракци-
онного	метода	исследования	структуры	нарушенно-
го	слоя.	Увеличение	времени	отжига	не	приводило	к	
существенным	изменениям	состояния	нарушенного	
слоя	при	данной	температуре.
Выбор	дозы	связан	с	необходимостью	получе-
ния	слоя	с	максимальным	количеством	нарушений	
и	стабильными	свойствами.	Как	известно	из	лите-
ратурных	данных	[17],	увеличение	дозы	2	⋅	1016	см-2	
приводит	к	формированию	газовых	пузырей	и	раз-
рушению	кристаллов	кремния	при	последующей	
термообработке.
Выбор	 энергий	имплантированных	протонов	
обусловлен	желанием	 создать	нарушенный	 слой	
на	 глубинах,	 соизмеримых	с	 глубиной	залегания	
p—n-перехода	в	реальных	заводских	структурах	
(порядка	2	мкм).
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Концентрационные	профили	распределения	
внедренных	ионов	водорода	и	дефектов	в	облучен-
ном	кремнии	(рис.	1)	для	энергий	облучения	100,	200	
и	300	кэВ	были	оценены	по	методу	Пирсона	[18]	с	ис-
пользованием	программы	TRIM	(Transport	of	Ionsin	
Matter)	[19].	Как	видно	из	рис.	1,	положение	концен-
трационных	максимумов	профилей	распределе-
ния	примеси	и	радиационных	дефектов	для	одной	
энергии	практически	совпадают	и	соответствуют	
проективному	пробегу	протонов	 с	 соответствую-
щей	энергией.	Однако	рассчитанная	концентрация	
точечных	дефектов	превышает	концентрацию	водо-
рода:	для	энергии	имплантации	100	 кэВ	в	1,4	 раза,	
для	энергии	имплантации	300	кэВ	в	1,7	раза.	Про-
фили	распределения	радиационных	дефектов,	по-
строенные	по	методу	Монте—Карло,	имеют	четко	
выраженную	колокообразную	форму	с	максимумом,	
смещающимся	в	глубь	кристалла	с	ростом	энергии	
[18].	Ширина	профиля	увеличивается	с	увеличением	
энергии	ионов,	а	высота	максимума	уменьшается	с	
ростом	энергии.	Однако	в	итоге,	 судя	по	площади	
кривой,	с	ростом	энергии	имплантации	наблюдает-
ся	прирост	общего	числа	дефектов,	приходящихся	
на	один	ион.
Таким	 образом,	 при	 имплантации	 образца	
протонами	с	 энергией,	последовательно	увеличи-
вающейся	от	100	до	300	кэВ,	можно	 создать	ква-
зиоднородный,	«размытый»	по	 глубине	кристалла	
нарушенный	 слой	 толщиной,	 большей,	 чем	 при	
имплантации	с	одной	энергией.	Для	решения	прак-
тических	 задач	и	повышения	чувствительности	
рентгенодифракционного	и	рентгенотопографиче-
ского	методов	исследования	был	получен	образец,	
имплантированный	ионами	водорода	с	Е	=	100	+	
+	200	+	300	кэВ.
Кривую	дифракционного	отражения	(кдо) для	
исходного	образца	и	кривые	качания,	т.	е.	угловые	за-
висимости	отраженной	кристаллом	интенсивности	
излучения	для	всех	указанных	режимов	имплан-
тации	и	отжига,	снимали	на	рентгеновском	дифрак-
тометре	в	двухкристальной	схеме	(n,	-n).	Картина	
рентгеновской	дифракции	дает	информацию	о	несо-
вершенствах	кристаллической	структуры	образца	
на	глубине,	равной	экстинкционной	длине	Lэкс,	ко-
торая	характеризуется	изменением	межплоскост-
ного	расстояния	по	глубине	кристалла	и	степенью	
разупорядочения	атомов.	Поэтому	для	увеличения	
экстинкционной	длины	(Lэкс	≈	8,03	мкм	в	рассматри-
ваемом	эксперименте)	было	использовано	отражение	
третьего	порядка	от	кристаллографической	плоско-
сти	(111)	излучения	CuKα1	(λ	=	0,1541	нм).
При	 проведении	 измерений	 принимали	 по-
ложение	«все	в	максимуме»	за	«нулевое»,	которое	
будет	узлом	обратной	решетки,	соответствующим	
используемому	отражению.	Для	точной	настрой-
ки	 на	 брэгговское	 отражение	 перед	 детектором	
ставилась	щель	шириной	1	мм.	В	процессе	съемки	
кривых	качания	щель	перед	детектором	убирали.	
Для	коллимации	исходного	пучка	использовали	
горизонтально	ограничивающую	щель	0,1	мм	и	вер-
тикально	ограничивающую	щель	12	мм.	Измерение	
КДО	исходного	кристалла	кремния	осуществляли	
автоматическим	 вращением	 исследуемого	 кри-
сталла	в	угловом	интервале	от	-25″	до	25″	 вблизи	
угла	дифракции	(θБ	=	47,5°),	с	шагом	0,1″.	Измерение	
кривых	качания	имплантированных	и	термически	
обработанных	кристаллов	кремния	выполняли	ав-
томатическим	вращением	исследуемых	кристал-
лов	в	угловом	интервале	от	-90″	до	30″.	вблизи	угла	
дифракции,	с	шагом	0,5″.	Время	набора	импульсов	в	
каждой	точке	составляло	от	1	до	100	с	на	точку,	для	
набора	статистических	данных	—	не	менее	100	им-
пульсов.	На	основании	этих	данных	рассчитывали	
среднюю	эффективную	толщину	Lэфф	и	среднюю	
относительную	деформацию	∆а/а	по	методу	инте-
гральных	характеристик	[20].	Суть	метода	состоит	
в	следующем.
Разность	суммарной	площади	под	кривой	кача-
ния	от	кристалла	с	нарушенным	слоем	и	от	идеаль-
ного	кристалла	можно	записать	в	виде	[20]
Рис. 1. Профили распределения имплантированного водо-
рода (а) и радиационных дефектов (б) в образце Si, рас-
считанные по программе TRIM, после имплантации с 
энергиями 100 (1), 200 (2) и 300 (3) кэВ
Fig. 1. Distribution profiles of (а) implanted hydrogen and (б b) 
radiation defects in a Si sample calculated using the TRIM 
program after implantation with energies of 100 (1), 200 (2) 
and 300 (3) keV
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где	PR(θ) —	 интенсивность	рассеяния	 системой	и	
слой—подложка	 (здесь	и	далее:	подложкой	будем	
называть	область	кремневой	структуры	без	нару-
шений);	PR
0(θ)	—	интенсивность	рассеяния	от	под-
ложки;	θ0	—	ширина	кривой	дифракционного	отра-
жения;	Lэкс	—	глубина	экстинкции;	w(z)	—	фактор	
Дебая—Валлера,	 характеризующий	статическое	
хаотическое	перемещение	атомов	от	их	положений	
в	 ненарушенном	 состоянии	 (Физически,	фактор	
exp(-w(z))	учитывает	степень	аморфизации	нару-
шенного	слоя	за	счет	образования	в	ходе	имплан-
тации	различного	 рода	 дефектов);	Kh	—	 вектор	
дифракции;	u(z)	—	смещение	атомных	плоскостей	
нарушенного	слоя	по	отношению	к	их	положению	
в	подложке.
При	 относительно	 больших	изменениях	u(z)	
теоретическая	формула	(1)	упрощается:
	
	 (2)
другими	словами,	величина	∆S(0)	 определяет	тол-
щину	нарушенного	слоя.
Запишем	выражение	для	первого	момента	экс-
периментальной	кривой	качания:
	
	 (3)
где	Lсл	—	толщина	нарушенного	слоя.
При	 малой	 степени	 аморфизации,	 когда	
ехр(-w(z))	≅	 1,	 величина	∆S(1)	 определяет	среднее	
отклонение	параметра	кристаллической	решетки	
нарушенного	слоя,	а	именно:
	 	 (4)
КДО	исходного	образца	кремния	представлена	
на	рис.	2,	а	кривые	качания	облученного	и	отожжен-
ных	образцов	представлены	на	рис.	3.
Полуширина	КДО	исходного	образца,	не	подвер-
гавшегося	никаким	видам	воздействия	(см.	рис.	 2)	
составляет	~	3″,	 что	соответствует	рассчитанным	
теоретическим	значениям	[21].	Это	свидетельствует	
о	том,	что	исходный	кристалл	является	высокосо-
вершенным	и	содержит	минимальное	количество	
дефектов.
На	кривых	качания	для	облученных	образцов	
(рис.	3),	помимо	интенсивности	брэгговского	пика,	в	
окрестности	пика	появилась	область	дополнительно	
рассеянной	интенсивности.	Величина	дополнитель-
но	отраженной	интенсивности	невелика	и	состав-
ляет	несколько	процентов.	Однако	протяженность	
этой	области	дополнительной	интенсивности	значи-
тельна	и	достигает	сотен	угловых	секунд.	Появление	
такой	области	рассеяния	связано	с	 образованием	
вблизи	поверхности	облученных	кристаллов	тон-
кого	нарушенного	слоя,	образованного	введенными	
радиационными	дефектами.	Искажение	решетки	в	
слое	приводит	к	изменению	в	нем	среднего	значения	
межплоскостного	расстояния	∆а	и	появлению	лучей,	
рассеянных	на	углы,	отличающиеся	от	точного	зна-
чения	угла	Вульфа—Брэгга.
С	помощью	рентгеновской	секционной	топогра-
фии	Ланга	[22]	получено	изображение	нарушенного	
слоя,	созданного	имплантацией	протонов	в	поверх-
ностном	слое	кристалла	кремния	(рис.	4).	Исследо-
вания	проводили	на	установке	ROTAFLEXRU-200B	
[15],	 с	использованием	излучения	MoKα1	 с	длиной	
волны	0,07093	нм.	Использовали	острофокусный	ис-
точник	с	размером	проекции	фокуса	0,4	×	0,4	мм2.	Пе-
ред	образцом	формировался	падающий	лентообраз-
ный	пучок	шириной	∼	10	мкм	для	чего	использовали	
узкие	вертикальные	щели:	1	щель	∼	100	мкм,	уста-
новленная	на	расстоянии	1,9	м	от	источника;	2	 щель	
∼	 10	мкм,	установленная	на	расстоянии	0,25	 м	от	
первой	щели.	Кремниевый	образец	с	ориентацией	
(111)	настраивался	до	тех	пор,	пока	не	получался	
сильный	дифракционный	пучок	для	характеристи-
ческой	Kα1-линии	и	для	дифракционной	плоскости	
(133)	 (θБ	=	16,5°).	Таким	образом,	для	увеличения	
размеров	изображения	нарушенного	слоя	на	рентге-
новской	топограмме	было	выбрано	косое	отражение.	
Следует	отметить,	что	угол	между	плоскостями	(111)	
и	(133)	составляет	~	22°,	что	обеспечивает	увеличе-
ние	регистрируемой	толщины	нарушенного	слоя	с	
4	до	50	мкм.	Влияние	проекционного	увеличения,	
обусловленного	расходимостью	излучения	и	рас-
стоянием	между	образцом	и	фотопластинкой	пре-
Рис. 2. Кривая дифракционного отражения исходного образ-
ца кремния
Fig. 2. Diffraction curve of the initial silicon sample
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небрежимо	мало.	В	нашем	случае	для	достижения	
высокого	пространственного	разрешения	при	верти-
кальной	проекции	фокуса	0,4	мм,	расположенного	на	
расстоянии	2300	мм	от	образца,	было	выбрано	рас-
стояние	«образец—фотопластинка»	40	мм.
Размер	первичных	радиационных	дефектов	и	
комплексов	мал	по	сравнению	с	разрешением	рент-
генотопографического	метода,	что	не	позволяет	на-
блюдать	их	индивидуально.	Нарушенный	слой	на	
рентгенотопографическом	изображении	виден,	как	
темная	полоса	на	фоне	 светлой	матрицы.	Строго	
говоря,	условия,	в	которых	получено	изображение	
на	рис.	 4,	 не	вполне	 соответствуют	условиям	по-
лучения	секционных	топограмм,	так	как	ширина	
падающего	пучка	(~10	мкм)	меньше	толщины	кри-
сталла	(~400	 мкм),	но	заметно	больше	толщины	на-
рушенного	слоя	(~3	мкм).	По	
отношению	к	нарушенному	
слою	 такие	 топограммы	
являются	проекционными.	
Однако	 на	 них	 все	 равно	
видна	область	наибольших	
нарушений	 и	 приповерх-
ностный	слой	с	малой	кон-
центрацией	дефектов.
Обращает	на	себя	вни-
мание	тот	факт,	что	допол-
нительные	 когерентные	
осцилляции	проявляются	
на	кривых	качания	со	сто-
роны	 углов,	 преимуще-
ственно	меньших	брэггов-
ского	 (см.	рис.	 3).	Это	 сви-
детельствует	 о	 том,	 что	 в	
нарушенном	слое	параметр	
кристаллической	решетки	
увеличен.	Поэтому	можно	
предположить,	что	основ-
ной	вклад	вносится	дефектами	межузельного	типа.	
Поскольку	импульс	передается	атомам	мишени,	как	
правило,	в	прямом	направлении,	это	делает	распре-
деление	междоузлий	чуть	 глубже,	чем	вакансий.	
Следовательно,	это	создает	богатую	вакансиями	об-
ласть,	расположенную	близко	к	поверхности	образ-
ца	и	богатую	междоузлиями,	ближе	к	концу	длины	
пробега	ионов.	Известно,	что	межузельные	дефекты	
искажают	кристаллическую	решетку	сильнее,	чем	
вакансионные	в	случае	суперпозиции	вакансионных	
и	межузельных	растворов	(как	в	рассматриваемом	
случае),	период	решетки	увеличен,	что	и	выявлено	в	
дифракционном	эксперименте	[23].	Дефекты	вакан-
сионного	типа	заметно	проявляют	себя	при	изуче-
нии	электрофизических	свойств	[24,	25].
Отжиг	при	Т	=	300	°С	приводит	к	образованию	
на	кривых	качания	дополнительной	области	рассея-
ния,	даже	большей,	чем	непосредственно	после	об-
лучения,	которая	практически	полностью	исчезает	
уже	при	600	°С	(см.	рис.	3).
результаты и их обсуждение
Для	обработки	экспериментальных	результа-
тов	в	работе	использован	метод	интегральных	ха-
рактеристик	[20].	В	этом	методе	учитывается	лишь	
интегральная	величина	рассеянной	вблизи	дифрак-
ционного	максимума	интенсивности	(что	определяет	
экспресность	метода	и	 создает	возможность	еди-
нообразной	обработки	результатов).	Для	обработки	
результатов	была	составлена	программа	для	ЭВМ	по	
расчету	эффективной	толщины	нарушенного	слоя	
Lэфф	и	средней	деформации	в	слое	∆а/а.	Значения	
эффективной	 толщины	Lэфф	 и	 средней	 относи-
тельной	деформации	∆а/а	нарушенного	слоя	в	за-
Рис. 3. Кривые качания образцов кремния, облученного протонами с Е = 100 + 200 + 300 кэВ 
и D = 2 ⋅ 1016 см-2 и отожженных при различной температуре Т, °С: 
1 — 0; 2 — 200; 3 — 250; 4 — 300; 5 — 600
Fig. 3. Rocking curves of silicon samples irradiated with protons with E = 100 + 200 + 300 keV  
and D = 2 ⋅ 1016 cm–2 and annealed at various temperatures Т, °С: 
(1) 0; (2) 200; (3) 250; (4) 300; (5) 600
Рис. 4. Изображение на секционной топограмме нарушенно-
го слоя в кристалле кремния, облученного протонами  
с Е = 100 + 200 + 300 кэВ, D = 2 ⋅ 1016 см-2
Fig. 4. The image on the section topogram of the  
broken layer in a silicon crystal irradiated with protons with  
E = 100 + 200 + 300 keV, D = 2 ⋅ 1016 cm–2
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висимости	от	режима	облучения	и	температуры	от-
жига	представлены	на	рис.	5	и	6,	соответственно.	Из	
этих	данных	следует,	что	при	облучении	кристал-
ла	кремния	с	энергией	200	кэВ	и	дозой	2	⋅	1016	см-2	
Lэфф	соответствует	пробегу	протонов	и	составляет	
~2,5	мкм,	 а	при	облучении	с	 энергией	300	кэВ	—	
3,2 мкм.	При	комбинации	энергии	протонов	100	+	200	
+	300	кэВ	Lэфф	возрастает	до	4,5	мкм.	Подобным	же	
образом	ведут	себя	значения	средних	деформаций	
в	нарушенных	слоях.
Общей	чертой	является	немонотонное	измене-
ние	интегральных	характеристик	с	температурой.	
При	отжиге	увеличение	его	температуры	до	200	°С	
приводит	к	линейному	уменьшению	Lэфф	для	всех	
режимов	облучения,	а	при	достижении	Т	=	250	°С	
Lэфф	значительно	возрастает.	В	интервале	темпера-
тур	200—300	°С	обращает	на	себя	внимание	увели-
чение	значений	Lэфф	и	∆а/а,	наблюдаемое	для	всех	
режимов	облучения.	Можно	предположить,	что	в	
процессе	 отжига	в	 этом	интервале	температур	в	
результате	 трансформации,	 перегруппировки	и	
перестройки	дефектов,	 вызванных	 облучением,	
образуются	комплексы	и	кластеры,	состоящие	из	
простых	дефектов	и	атомов	внедренного	водорода.	
Можно	предположить	также	образование	микропор,	
заполненных	водородом.	Вероятно,	ансамбль	таких	
дефектов	вызывает	особенно	сильное	искажение	в	
нарушенном	слое,	что	выражается	в	увеличении	
значений	интегральных	характеристик	во	всех	ис-
следованных	случаях.
С	помощью	рентгенотопографического	метода	
исследования	также	выявлено	немонотонное	изме-
нение	толщины	нарушенного	слоя	с	ростом	темпе-
ратуры	отжига.	На	секционной	топограмме,	снятой	
для	образца,	подвергнутого	постимплантационному	
отжигу	при	300	°С,	отмечено	увеличение	толщины	
нарушенного	слоя,	по	сравнению	с	облученным	об-
разцом	(рис.	7,	а).
На	рентгеновской	топограмме	для	отожженно-
го	при	300	°С	образца	(см.	рис.	7,	а)	зафиксировано	
также	потемнение	нарушенного	слоя	по	сравнению	
с	облученным	кристаллом,	не	подвергнутым	тер-
мической	обработке	(см.	рис.	4).	(Образцы	снимали	в	
одинаковых	условиях	и	фотопластинки	проявляли	
одновременно.)	Это	связано,	по-видимому,	с	возрос-
шей	деформацией	в	нарушенном	слое.
Дальнейшее	повышение	температуры	до	400	°С	
изменяет	значение	Lэфф	индивидуально	для	каждо-
го	режима	облучения.	При	этом	для	всего	диапазона	
температур	характерны	симбатность	зависимостей	
величин	Lэфф	и	∆а/а	 от	температуры	отжига	для	
своего	режима	облучения	и	отличие	этих	зависимо-
стей	для	разных	режимов.	В	случае	энергий	200	 и	
300	кэВ	пики	температурной	зависимости	(при	Т	=	
=	250÷350	°С)	существенно	ниже	и	шире,	чем	в	слу-
чае	Е	=	100	+	200	+	300	кэВ	и	сдвинуты	в	сторону	
высоких	температур.
При	увеличении	температуры	от	400	до	900	°С	
происходит	плавное	уменьшение	значений	инте-
гральных	характеристик.	При	температуре	900	°С	
нарушения	в	слое	малозаметны.	Однако	это	не	зна-
чит,	что	в	нарушенном	слое	отсутствуют	микро-
дефекты.	Исследования	методом	рентгеновской	
топографии	показали,	что	при	900	°С	действитель-
но	отжигается	приповерхностный	слой	кристалла,	
где	концентрация	радиационных	дефектов	была	ни	
столь	велика,	как	на	глубине,	соответствующей	про-
ективному	пробегу	протонов,	на	которой	восстанов-
ление	структуры	не	происходит	(рис.	7,	б).	Темные	
пятна	на	глубине	кристалла	соответствуют	типич-
ной	картине	коагуляции	кислородных	преципитатов	
Рис. 5. Зависимости эффективной толщины нарушенного 
слоя в кристаллах кремния от температуры отжига при 
имплантации протонов с энергиями Е, кэВ:  
1 — 200; 2 — 300; 3 — 100 + 200 + 300
Fig. 5. Dependences of the effective thickness of the damaged 
layer in silicon crystals on the annealing temperature during 
implantation of protons with energies E, keV: 
(1) 200; (2) 300; (3) 100 + 200 + 300
Рис. 6. Зависимости средней относительной деформации в 
нарушенном слое кристаллов кремния от температуры 
отжига при имплантации протонов с энергиями Е, кэВ:  
1 — 200; 2 — 300; 3 — 100 + 200 + 300
Fig. 6. Dependences of the average relative strain in the 
disturbed layer of silicon crystals on the annealing 
temperature during implantation of protons with energies  
E, keV: 
(1) 200; (2) 300; (3) 100 + 200 + 300
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ных	характеристик	нарушенного	слоя	от	темпера-
туры	отжига	с	максимальным	уровнем	искажений	
в	области	температуры	∼300	°С.
Показана	чувствительность	метода	двухкри-
стальной	рентгеновской	дифрактометрии	высокого	
разрешения	к	состоянию	нарушенного	слоя.	Соче-
тание	этого	экспериментального	метода	с	обработ-
кой	полученных	данных	путем	применения	метода	
интегральных	характеристик	создает	возможность	
экспресс-анализа	дефектных	структур	для	отра-
ботки	технологии	создания	ряда	полупроводнико-
вых	приборов,	связанной	с	введением	радиационных	
дефектов.
Подробный	анализ	 осцилляций	на	КДО	для	
представленных	в	работе	образцов,	проведенный	
методом	трехкристальной	дифрактометрии	в	 со-
четании	с	методом	электронной	микроскопии	будет	
являться	предметом	следующих	публикаций.
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Рис. 7. Изображение на секционной топограмме нарушенно-
го слоя в кристалле кремния, облученного протонами  
с Е = 100 + 200 + 300 кэВ, D = 2 ⋅ 1016 см-2 и отожженного 
при Т = 300 (а) и 900 (б) °С
Fig. 7. The image on the section topogram of the broken layer in 
a silicon crystal irradiated with protons with E = 100 + 200 
+ 300 keV, D = 2 ⋅ 1016 cm–2 and annealed at T = 300 (a) and 
900 (б) °С
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при	высокотемпературном	отжиге	кристаллов	крем-
ния,	выращенных	по	методу	Чохральского	[23].
При	температурах	выше	500	°С	метод	двухкри-
стальной	рентгеновской	дифрактометрии	перестает	
чувствовать	среднюю	деформацию	решетки.	При	
этих	температурах	постимплантационного	отжига	
образуются	сложные	комплексы	точечных	дефек-
тов,	кластеры	и	поры,	которые	оказывают	меньшее	
влияние	на	период	решетки	кристалла,	чем	неас-
социированные	точечные	дефекты,	и	создаваемые	
ими	положительные	и	отрицательные	деформации	
решетки	компенсируются.
Заключение
Методами	рентгеновской	дифрактометрии	и	
топографии	изучено	состояние	нарушенного	слоя	в	
кристаллах	кремния,	подвергнутых	облучению	про-
тонами	с	энергией	Е	=	200,	300,	100	+	200	+	300	кэВ	и	
дозой	D	=	2	⋅	1016	см-2	и	последующей	термической	
обработке	в	интервале	температур	от	100	до	900	°С.	
Установлена	немонотонная	зависимость	интеграль-
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On the relationship of proton irradiation and heat treatment  
of monocrystalline silicon with its structure
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Abstract. The method of two-crystal X-ray diffractometry is used to control the quality and perfection of monocrystalline 
silicon obtained by implantation of hydrogen ions and subsequent thermal annealing, which is used in a number of semi-
conductor technologies. The principal feature of this approach is the ability to quickly obtain reliable experimental results, 
which was confirmed in this paper by the use of X-ray topography. The presented data provide information on the state of 
the disturbed layer of silicon crystals of n-type conductivity (ρ = 100 Om ⋅ cm) by orientation (111), 2 mm thick, implanted 
by protons with energy E = 200, 300, 100 + 200 + 300 keV, dose D = 2 ⋅ 1016cm-2 and subjected to subsequent thermal 
treatment in the temperature range T from 100 to 900 °С. We have established a non-monotonic dependence of the integral 
characteristics of the disturbed layer, namely the average effective thickness Leff and the average relative deformation ∆а/а, 
on annealing temperature, with the maximum level of distortion in the field of temperature ∼300 °С, using the method of in-
tegral characteristics. Obtained data allowed to assess the general condition of disturbed layer during thermal treatment.
Keywords: silicon, implantation of protons, thermal annealing, X-ray diffraction, X-raytopography, the method of integral 
characteristics
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